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(57) Abstract: The invention relates to a rotating shaking device com- 
prising a mixing element operating according to the principle of a static 
mixer. The inventive mixing element is radially fixed on a hollow axle 
(1,2) and has a cavity filled by a lining. Said cavity communicates with 
the interior space of the hollow axle and the fluid medium to be shaken. 
The invention also relates to a shaking method for which said device is 
used. 

(57) Abreg€ : L' invention concerne un dispositif d'agitation rotatif 
comprenant un element de m61ange fonctionnant selon le principe du 
melangeur statique, fixe radialement sur un axe creux (1,2), cet element 
de melange comportant une cavite occupee par un garnissage, la dite 
cavite communiquant d'une part avec Tespace interieur de l'axe creux, 
d* autre part avec le milieu fluide a agiter. L' invention concerne aussi 
un precede" d* agitation faisant emploi de ce dispositif. 
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DISPOSITIF ET PROCEDE D'AGITATION EN PARTICULIER 
POUR LA DISPERSION OU L'EMULSIFICATION 
DE DEUX LIOUIDES NON MISCIBLES 

5 

L'invention concerne un dispositif et un procede d'agitation, en particulier 
applique a la dispersion ou P&nulsion de deux liquides non miscibles. 

On connait les agitateurs rotatifs comprenant un ou plusieurs mobiles fixes sur 
un arbre. Le cisaillement, la turbulence et la circulation que 1'agitateur introduit dans 

10 le liquide a melanger dependent alors notamment des caracteristiques du mobile, en 
particulier de sa geometrie. 

Pour la dispersion ou Temulsification de liquides non miscibles, il est impor- 
tant que Tagitateur impartisse un fort cisaillement. 

Des exemples de tels agitateurs sont les melangeurs a rotor et stator. Des dispo- 

15 sitifs de ce genre sont commercialises par Rayneri sous la marque Ultramix et par 
IKA sous la marque Ultra Turrax. Le rotor, par exemple une turbine, est monte a 
l'interieur d'une piece fixe, le stator. Le d6placement relatif du rotor par rapport au 
stator engendre alors des forces de cisaillement qui provoquent la dispersion ou 
P6mulsification des liquides. 

20 On connait aussi par le document "Development of self-inducing disperser for 

gas/liquid and liquid/liquid systems", Second European Conference on Mixing, 30 th 
March- 1 st April 1977, une technique de melange bas6e sur le cisaillement induit par 
la force centrifuge a laquelle est soumis le fluide, lie a 1'effet Venturi resultant du 
dessin particulier du mobile d'agitation . 

25 Par ailleurs, on connait egalement des melangeurs statiques dans lesquels le 

flux de liquide traverse successivement une serie d'el&nents de melange fixes qui 
devient et divisent le flux. L'efficacite de Tappareil est li6e a la geom6trie des 
616ments de melange et k leur nombre. 

Cependant, les deux types de dispositifs pr6sentent des inconv6nients. 

30 En effet, pour repondre k la n6cessite de creer un cisaillement eleve au sein du 

liquide, les agitateurs k rotor et stator sont des dispositifs mecaniques complexes en 
raison de la faible dimension de Tentrefer qui implique de severes contraintes sur les 
tolerances d'usinage et d'alignement, de la geometrie des petites perforations du 
stator et de la vitesse elev£e du rotor. Par ailleurs, la dissipation importante d'energie 

35 dans un petit volume conduit k un echauffement pouvant avoir une influence sur les 
fluides k melanger, voire entrainer des probldmes de s6curite. 

Le melangeur statique necessite la mise en circulation du liquide k melanger. 
Ainsi, le plus souvent, il faudra recourir k une pompe. Ces dispositifs sont par 
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ailleurs peu adaptes pour la preparation de dispersions ou d'emulsions de liquides 
non miscibles. 

Le brevet anglais n° 237 325 decrit un dispositif pour le melange, 
remulsification ou ratomisation de liquides immiscibles ou de melanges gaz- 

5 liquide. Ce dispositif est constitue de deux disques coaxiaux montes sur un axe, 
sdpares par un espace annulaire occupe par un garnissage permeable aux fluides. Le 
fluide k traiter est amene par une tubulure au centre de Tassemblage constitu6 par les 
disques et le garnissage. Quand le dispositif est mis en rotation, la force centrifuge 
expulse le fluide a travers le garnissage, qui joue le metne role qu'un mdlangeur 

10 statique en divisant le flux de liquide et en lui imposant des forces de cisaillement, ce 
qui conduit a un melange de plus en plus intime quand le fluide progresse du centre 
de Fassemblage vers sa peripheric 

Le brevet americain n° 2 814 527 decrit un atomiseur centrifuge dont le 
principe de base du fonctionnement est semblable a celui du dispositif decrit dans le 

15 brevet anglais precite, le liquide etant atomis6 en circulant sous Teffet de la force 
centrifuge au travers d'un ensemble de chicanes disposees selon une geometrie 
particultere sur le pourtour de Tatomiseur. 

Les appareils ddcrits dans ces brevets anglais et americain sont bien adaptes a 
Tatomisation de liquides on au melange de liquides dans des precedes de type 

20 continu, mais ils ne conviennent pas pour r^aliser le melange ou remulsification de 
deux liquides immiscibles dans un procede de type batch (discontinu) ou le mobile 
d'agitation est immerg6 dans les liquides a melanger pendant toute r operation. 

Le brevet americain n° 6 280 078 decrit un appareil de melange et d' aeration 
de liquide compost d'un empilement concentrique d'anneaux de meme diametre 

25 exterieur et de diamfctre interieur decroissant fix6s sur un axe commun et separes les 
uns des autres par des cales delimitant entre les anneaux des espaces libres 
permettant le passage du liquide. Le dispositif est plonge dans le liquide k melanger 
ou a aerer. Quand il est mis en rotation, la force centrifuge provoque l'aspiration du 
liquide, et, le cas 6ch6ant, de l'air au-dessus de la surface libre du liquide, et leur 

30 expulsion au travers des espaces libres qui s6parent les anneaux. 

L'appareil decrit dans ce brevet americain n° 6 280 078, qui est surtout adapte 
k Taxation des liquides, ne comprend aucun dispositif particulier destin6 a 
provoquer un melange intime des liquides a melanger, dans le cas du melange de 
deux liquides immiscibles. 

35 La presente invention a pour but de proposer un dispositif et un procede 

d'agitation, en particulier pour la dispersion et remulsification de liquides non 
miscibles, qui ne presente pas les inconv6nients de Tart anterieur. 
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L* invention a done comme objet un dispositif rotatif d* agitation comprenant un 
element de melange fonctionnant selon le principe du melangeur statique, fix6 
radialement sur un axe creux, cet element de melange comportant une cavite occupee 
par un garnissage et communiquant avec F espace interieur de Faxe creux et le milieu 
5 fluide k agiter. 

Selon une realisation particuliere de Tinvention, 1'element de melange 
comprend : 

- deux disques perces en leur centre ; 

un dispositif de fixation rendant les deux disques solidaires Tun de F autre 
10 en delimitant un espace entre eux ; et 

- un garnissage dispose dans F espace ainsi delimite, 

Faxe creux 6tant forme d'une partie superieure solidaire d'un des disques et 
d'une partie inferieure solidaire de Tautre disque. 

En particulier, une ou plusieurs ouvertures m^nagees dans la partie superieure 
15 et inftrieure de Taxe creux permettent aux fluides a m61anger de circuler dans Paxe et 
dans le garnissage. 

Selon un mode de realisation, la fixation entre le premier et le deuxieme disque 
est r£alis6e par une ou plusieurs entretoises. 

De preference, Fouverture dans la partie inferieure de Faxe creux est constituee 
20 par son extremite. 

Avantageusement, Fouverture dans la partie superieure de Faxe creux est 
constituee d'une ouverture menagee au flanc de Faxe creux. 

Selon un autre mode de realisation, une ou plusieurs tubulures sont fixees 
radialement sur Faxe creux. Elles communiquent avec Fespace interieur de Faxe et 
25 sont remplies de garnissage analogue aux types de garnissages utilises dans les 
meiangeurs statiques de Tart anterieur. 

Le garnissage est avantageusement constitue d'un ensemble d'6iements solides 
en materiau adapt6, e'est-i-dire notamment en materiau inerte vis-a-vis des fluides k 
melanger. Les elements solides peuvent etre par exemple en materiau metallique, 
30 plastique, c6ramique ou en verre. lis peuvent etre disposes selon un arrangement 
regulier ou non a Tinterieur de la cavite constituant Tespace libre de reiement de 
melange. Le garnissage sera avantageusement fixe dans la cavite de maniere a preve- 
nir son deplacement ou sa perte sous le mouvement des fluides a melanger. 

Le garnissage peut etre en particulier compose d'une ou plusieurs couches de 
35 grillage. Ce grillage est avantageusement metallique. 

II peut par exemple comprendre deux "couches" separees par un espace 
formant une zone de melange , 6ventuellement muni d'une plaque perforee 
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eventuellement onduiee k sa p6riph6rie ou d f nn grillage ayant une ouverture de maille 
plus grande. 

Un autre objet de Finvention est un proc&Ie de preparation d'une dispersion ou 
emulsion de liquides non miscibles au moyen d'un dispositif d'agitation rotatif 
5 comprenant un element de melange fonctionnant selon le principe du melangeur 
statique, fixe radialement sur un axe creux, cet element de melange comportant une 
cavite occupee par un garnissage, ladite cavite communiquant d'une part avec 
l'espace interieur de Faxe creux, d'autre part avec le milieu fluide a agiter, dans 
lequel Fagitateur est mis en rotation, les liquides a meianger sont aspires au travers 
10 des axes creux sous l'effet de la force centrifuge, se meiangent intimement en 
traversant le garnissage avant d'etre expuls6s a la peripheric du garnissage. 

Un autre objet de Finvention est Futilisation du dispositif selon Finvention 
pour la preparation de dispersions et/ou d' emulsions de liquides non miscibles. 

Le dispositif selon Finvention est explique plus en detail en reference a la 
15 figure unique en annexe qui montreun mode de realisation d'un agitateur selon 
Finvention. 

Le dispositif selon le mode de realisation illustre a la figure unique comprend 
les elements suivants : 

une premiere partie superieure comprenant un premier disque 5 fix6 par 
20 tout moyen mecanique connu (par exemple soudage, vissage) a rextremite 

inferieure d'un axe creux 1. L'axe creux 1 est perce pr6s de son extremite 
superieure d'un orifice lateral 6 permettant la circulation du liquide dans 
lequel est plonge le dispositif ; 
- une partie inferieure semblable k la partie superieure, comprenant un 
25 deuxteme disque 5* fixe par tout moyen mecanique a rextremite superieure 

d'un axe creux 2. L'extremite inferieure de l'axe creux 2 est ouverte et 
laisse libre passage au liquide dans lequel est plonge le dispositif. 
Les deux disques 5, 5' sont rendus solidaires Fun de Fautre, tout en m&iageant 
un espace entre eux par tout moyen convenable. De preference, ce moyen est 
30 constitue de plusieurs entretoises situees sur la p6riph6rie des disques et 
r6gulifcrement r^parties, par exemple a 120° Fune de Fautre, et m6nageant entre les 
disques un espace cylindrique. Le nombre d'entretoises reliant les deux disques sera 
de preference proportionnel k la taille du dispositif En cas d'utilisation d'une seule 
entretoise, on veillera a Fequilibre pour assurer une bonne rotation de Fensemble. 
35 L'espace menage entre les disques 5, 5' est rempli par un garnissage formant des 
chicanes. Un tel garnissage est de preference compost d'un empilement de plusieurs 
couches de grilles metalliques decoupees en forme de disque de mSme diametre que 
les disques 5, 5'. 
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A l'extr&nite superieure libre de Taxe creux 1 de la partie superieure du 
dispositif est fixee par tout moyen mecanique convenable (par exemple soudage, 
vissage) un axe plein permettant d'accoupler le dispositif, soit directement, soit par 
T intermediate d'un reducteur de vitesse, a un moteur susceptible de lui imprimer un 
5 mouvement de rotation. 

De preference, Taxe creux 1 et le disque 5 d'une part, Taxe creux 2 et le disque 
5* d'autre part forment chacun un ensemble, Taxe et le disque etant rendus solidaires 
Tun de l'autre par tout moyen convenable (soudure, vissage etc.). 

Toutefois, les disques 5, 5' peuvent en principe etre remplacSes par d'autres 
10 elements considers comme Equivalents d£s lors qu'ils definissent un espace de 
melange comprenant les garnissages, relie aux deux axes creux et permettant une 
extraction radiale du melange resultant. Ces elements sont tels qu'ils autorisent une 
bonne rotation de T ensemble. On peut citer a titre d'exemple Tutilisation de plusieurs 
pales creuses ou de plusieurs tubulures, communiquant avec Taxe et munies chacime 
15 individuellement d'el6ments d'un garnissage semblable a ceux utilises dans les 
melangeurs statiques. 

On pourrait par ailleurs prevoir des pales (par ex. du type de celles d'un 
melangeur Rushton) sur le(s) disque(s) (5,5') afin d'obtenir, au debut, un melange 
grossier qui est ensuite affme par l'agitateur selon Tinvention. 
20 Le fonctionnement de Tagitateur selon T invention est le suivant : 

Les liquides a melanger sont introduits dans une cuve adapt6e dans laquelle est 
dispose Tagitateur. De preference, Tinterface entre les deux liquides se situe au 
niveau du garnissage, c'est-a-dire que chaque axe est immerg6 dans un liquide 
distinct. Lorsque Tagitateur est mis en rotation, les liquides sont aspires au travers 
25 des axes creux sous Teffet de la force centrifuge et se melangent intimement en 
traversant le garnissage formant chicanes avant d'etre expulse a sa peripMrie. 

De cette fa9on, la rotation de Tagitateur permet au garnissage de jouer le role 
d'un m61angeur statique, renforfant ainsi Teffet de melange obtenu. 

En effet, le dispositif selon Tinvention permet la preparation d'une Emulsion de 
30 deux liquides a vitesse bien plus faible que les agitateurs rotor stator connus. 

Ainsi, un dispositif d'agitation selon le mode de realisation indiqu6 a la figure a 
ete utilise pour disperser un melange d'eau et d'huile moteur multigrade standard. 
Une Emulsion stable a ete obtenue en moins de 5 minutes avec une vitesse de rotation 
de 60 t/min seulement pour un diamfctre des disques de 1 1 cm. 
35 Le precede selon Tinvention consiste k utiliser le dispositif selon Tinvention 

pour realiser une dispersion ou emulsion de liquides non miscibles. 
Ce precede peut etre continu ou discontinu. 



WO 03/057354 




>CT/FR03/00073 



Le proc6de et le dispositif selon Tinvention permettent done de realiser un 
melange de maniere simple, souple, rapide et peu onereuse, efficace a faible vitesse 
de rotation, et particulierement adaptee pour la dispersion ou Femulsification de 
liquides non miscibles. 
5 Ainsi, Tinvention permet de melanger des constituants liquides peu 

compatibles avant reaction ou polymerisation. Etant donn6 qu'il ne se produit pas de 
vortex, Tinvention permet de travailler avec des quantit6s de tensio-actifs reduites et 
d'eviter la formation de mousse. 

Comme utilisations particulierement interessantes du dispositif et du proedde 
10 selon Tinvention, on peut citer la preparation de dispersions de liquides 
incompatibles destin6es k des reactions (polymerisation...), de dispersions de latex 
avec des charges (ces dispersions pouvant alors etre realisees sans utiliser d'anti- 
mousse), ou d' Emulsions destinees a des polymerisations en emulsion. 

L'agitateur selon Tinvention favorise les transferts liquide/liquide par 
15 augmentation de la surface specifique, favorise la dispersion rapide de liquides ou de 
solides dans un liquide sans cisaillement done sans echauffement. 



Exemples 

Les exemples suivants illustrent la presente invention sans toutefois en limiter 
20 la port6e. 



Exemple 1 

Dans cet exemple, on a compare entre eux une turbine Rushton, un melangeur 
h rotor et stator de la societe precitee IKA et un dispositif selon Tinvention. 
25 La cuve d'essai transparente avait un diamfctre de 28 cm, 6tait equip6e de quatre 

contrepales sur sa p6riph6rie disposees de fa9on symetrique et contenait environ 20 
litres de liquides. 

La turbine Rushton (diametre 10cm) et le dispositif selon Tinvention (diametre 
1 1cm) ont 6te introduits (dans trois essais parallfeles) dans la cuve d'essai contenant 
30 50% d'huile et 50% d'eau (% volumiques) et entraines en rotation au moyen d'un 
moteur d'agitation a vitesse variable. 

L*evolution de la viscosite du contenu de la cuve est suivie au moyen d'un 
viscosimfetre Brookfields (module 2, vitesse 20). 

Avec la Turbine Rushton (6 pales) tournant a 300 tr/min et 500 tr/min, 
35 Tinterface entre Thuile et Teau disparait instantan6ment mais la solution est instable 
et T6chantillon preleve d^cante partiellement avant que la mesure de viscosity soit 
faite. La viscosity n'est pas mesurable au Brookfields avec le module 2 (vitesse 20). 
II y a formation d'un vortex. 
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Avec le melangeur IKA, de type rotor-stator et pompe (vitesse de rotation du 
rotor 3000tr/min, debit 1 1/s) place en boucle de derivation sur un reacteur contenant 
30 litres de melange « eau-huile », on essaie d'emulsionner directement le melange 
« eau-huile », mais l'emulsion ne se stabilise pas et il n'est pas possible d'obtenir 

5 directement un produit homogene et un pr616vement repr6sentatif de l'ensemble de la 
solution. Le systeme rotor-stator n'a pas le pouvoir de m61anger les liquides et ne 
parvient pas a faire un produit homog£ne au bout de 6 passages. Un prem61ange 
(avec le dispositif selon Tinvention) est necessaire pour que le melangeur IKA 
fournisse une emulsion (d'une quality sensiblement identique k celle obtenue avec le 

10 dispositif selon Pinvention). 

Avec le dispositif selon l'invention, on constate que Finterface entre Fhuile et 
l'eau disparait tres rapidement , la viscosite evolue rapidement et se stabilise k 560 
cps a 300 tr/min et k 620 cps a 500 tr/min. La solution est d'une couleur blanc-laiteux 
et il est encore possible de distinguer a l'ceil nu quelques gouttes d'huile dont la taille 

15 est de Fordre de 0,5 mm et qui n'ont pas et6 dispersees. II ne se produit pas de vortex 
et la surface du milieu agite reste plane. 

Le dispositif selon l'invention permet un pompage et assure rapidement une 
grande homogeneite de la solution traitee et cela sans provoquer de vortex. 
Contrairement au melangeur IKA, le dispositif selon l'invention n'a pas besoin d'une 

20 boucle. II est done beaucoup plus souple que le melangeur IKA. 

Exemple 2 

Dans cet exemple, on a compare le temps necessaire k la decantation des 
melanges emulsionnes k l'exemple 1 avec un dispositif selon Tinvention, e'est-a-dire 
25 le temps necessaire pour que les deux phases retrouvent leur etat initial. 
Ce temps depend de la vitesse d'agitation: 
- 2 h 30 pour 300 tr/min 
5 h pour 500 tr/min 

Avec la turbine Rushton, aprfcs agitation a 300 tr/min, le retour a l'etat initial ne 
30 n6cessite que 30 minutes, ce qui signifie que l'emulsion 6tait relativement instable. 
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REVINDICATIONS 



1. - Dispositif d'agitation rotatif comprenant un element de melange fonction- 
nant selon le principe du melangeur statique, fix6 radialement sur un axe creux (1,2), 

5 cet element de melange comportant une cavite occupte par un garnissage, la dite 
cavite communiquant d ! une part avec Pespace interieur de Paxe creux, d'autre part 
avec le milieu fluide a agiter. 

2. - Dispositif selon la revendication 1, dans lequel P element de melange 
10 comprend : 

- deux disques (5,5') perces en leur centre ; 

- un dispositif de fixation (3) rendant les deux disques (5,5') solidaires Tun 
de P autre en delimitant un espace entre eux ; et 

- un garnissage (4) dispose dans Pespace ainsi dtlimitt, 

15 Paxe creux ttant forme d'une partie superieure (1) solidaire du disque (5) et 

d'une partie inferieure (2) solidaire du disque (5'). 

3. - Dispositif selon la revendication 2, dans lequel Paxe creux (1,2) comporte 
une ouverture (6) dans sa partie superieure et une ouverture (7) dans sa partie infe- 

20 rieure . 

4. - Dispositif selon Pune des revendications precedentes, dans lequel la 
fixation entre le premier et le deuxteme disque (5,5') est r6alis6e par une ou plusieurs 
entretoises. 

25 

5. - Dispositif selon Pune des revendications precedentes, dans lequel 
Pouverture (7) dans Paxe creux (2) est constitute par son extremite. 

6. - Dispositif selon Pune des revendications prtctdentes, dans lequel 
30 Pouverture (6) dans Paxe creux (1) est mtnagee au flanc de Paxe. 

7. - Dispositif selon Pune des revendications pr6c6dentes, dans lequel sont 
fixees radialement sur Paxe creux (1,2) une ou plusieurs tubulure(s) communiquant 
avec Pespace interieur de Paxe et remplies de garnissage. 

35 

8. - Dispositif selon Pune des revendications precedentes, dans lequel le garnis- 
sage (4) est compost d'un ensemble d'61ements solides en mattriau mttallique, 
plastique, ceramique, verre, disposes selon un arrangement regulier ou non. 
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9. - Dispositif selon la revendication 8, dans lequel le garnissage (4) est 
compose d'une ou plusieurs couches de grillage. 

10. - Dispositif selon la revendication 9, dans lequel le grillage est metallique. 

5 

11. - Utilisation du dispositif selon Tune des revendications precedentes pour la 
preparation de dispersions et/ou d'emulsions de liquides non miscibles. 

12. Proc6de de preparation d'une dispersion ou Emulsion de liquides non 
10 miscibles au moyen d'un dispositif d'agitation rotatif comprenant un element de 

melange fonctionnant selon le principe du melangeur statique, fix6 radialement sur 
un axe creux (1,2), cet element de melange comportant une cavite occup6e par un 
garnissage (4), ladite cavit6 communiquant d'une part avec Pespace int^rieur de l'axe 
creux, d'autre part avec le milieu fluide a agiter, dans lequel Tagitateur est mis en 
15 rotation, les liquides a m61anger sont aspires au travers des axes creux sous 1'effet de 
la force centrifuge, se melangent intimement en traversant le garnissage avant d'etre 
expulses a la peripheric du garnissage (4). 

13. Procede selon la revendication 12, dans lequel Tun des liquides entre par la 
20 partie superieure (1) et r autre par la partie inferieure (2) de l'axe creux. 

14. Procede selon la revendication 12 ou la revendication 13, dans lequel le 
dispositif d'agitation rotatif est le dispositif selon Tune des revendications 2 a 10. 

25 15. Procede selon Tune des revendications 12 k 14, dans lequel Tinterface entre 

les deux liquides se situe au niveau du garnissage (4). 
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